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PATEKTANSPRUCHEi 

1 . Eln Verf ahren zur katalytisohra DaapfphAsanoxldAtlon unt«r 
Einsatz elnes Fastbett-VMniMUBtauftohraaktora mit Nantal und 
RtfhrensysteBt b«i dmm eln BUndel aua smhlraiohsn 9 sit nindastanfi 
einer Art Oxldationskatalycator gafUlltan Rtthron in ainen Mantal 
angeordnat ist und durch dla OfXkiungan in mlndaatana alnar par- 
foriartan Abaohirnplatta gafUhrt wird, diiroh waloha daa Innara 
das Mantala in wanigatans zwai Aufgabazonan fUr daa Wttraaablai- 
tungamadittti untartailt wlrd, vmd zwar dargaatalt, da6 dia ain-- 
zelne, durch dia parforiarta Absohirmplatta hindurohgafUhrta 
ROhra nicht direkt mit dar Abaohirmplatta in BarUhrung koamty 
sondem ain Abatand zwiachan AufianflMcha dar ROhra \ind Innankanta 
dar Cffnung von 0,2 bia 5 mm liagt» durch dan daa Einaatzgaa dan 
RaaktorrtJhran zugafUhrt wird, xmd wobai dia axotharma, katalyti- 
sche Dampfphaaanoxidation untar Stauarung dar Tamparaturan daa 
warmeablaitungsmadituna in Jadar dar baidan Zonan ablMuft, ao 

dafi dar Tamperaturuntarachiad zwiachan baidan Zonan zwiachan 0 
und 100^ C gahaltan wardan kann« 

2. Bin Yarfahran nach Anapruch 1, wobai Jada da? Aufgabazonan 
das W&rmeablaitungamadiuma mit alnar Umlaufeinrichtung fUr daa 
Wfirmeablaitungsmadium ausgastattat iat* 

3. Eln Verfiihran nach Anapruch 1, wobai aina parforiarta Ab- 
schirmplatte vorgesehen iat und daa Innara daa Mantala in zwai 
Aufgabazonan fUr daa WKrmaablaltungsmadium untartailt wlrd« 

4. Eln Yarfahran nach Anapruch 1» wobai dar Abatand zwiachan 
AuBanf IMcha dar R0hx*e und Innankanta dar Offhiing in dar parf ori r- 
ten Abschim^latta 0,3 - 1 mm l>atrfigt. 

5. Eln Yarfahran nach Anapruch 1, wobai dar Tamparaturuntarachi d 
zwiachan dam VKrmaablaltungamadlum in Jadar dar baidan durch dl 
Abschirmplatta vonalnandar gatrenntan Zonan i.wischan 0 und 80^ C 
batrftgt. 
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6« Eln Verfahr«n nach Anspruch 1* wob*l ringtHrmlg^ Rlppen n«h 
an der Abschlrmplatt an dl Rtfhran baf atigt aind und dar Aufian- 
durchjaaaaar dlaaar Rlpj>an ao groB latt dafi ar dan Spalt zviaohan 
AuBanf IMcha dar Rtfhra und Innankanta dar Offiiung in dar parfo- 
rlartan Abachlmplatta Ubardackt, 

7« Ein Varrahran nach Anspruch 6, wobal dla rlngfamlgan Rlppan 
garada auagablldat aind. 

0. Eln Varfahran nach Anapruch 6, wobal dla ringfOmlgan Rlppan 
nur auf elnar Selta dar Abaohlrmplatta vorgaaahan alnd* 

9. Eln Varfahran nach Anapruch 6, wobal die rlngftfmlgan Rlppan 
abwachaelnd auf balden Saltan dar Abaohlrmplatta angaox*dnet 
alnd, 

10. Eln Verfahran nach Anapruch 6, wobal dla rlngfOmlgan Rlppan 
so angaordnat alndp daB ale dan Spalt zwlachan ROhra und Abschlnn- 
platta schrMg nach auBan garlchtat Ubardackan. 

1 1 . Eln Verfahran nach Anapruch 1 , wobal alna alnzlga Art 0x1- 
datlonakatalysator In die Reaktlonartfhren gefUllt wlrd« 

12. Eln Verfahran nach Anapruch 1» wobel zwel Arten Oxidations- 
katalysatoren In die Reaktlonartfhran gefUllt werden. 

13. Eln Verfahren nach Anapruch 12 » wobel zwel Arten Oxidations*- 
katalysatoren in die ReaktlonarShz^en gefUllt werden und Jeder 
Katalyaator elner der durch die Abaohlrmplatta vonelnander ge- 
trennten Zonen entsprlcht, 

14. Eln Featbett-VMrmeauatauschreaktor mlt Mantel vind ROhren- 
system zum Elnsaxz in der exothermen, katalytlachen Dampfphaasn- 
oxldatlon, worln eln BUndel aua z<'ihlz*elchen Rtfhren, die mlt mln<- 
destens elner Az^ Oxldatipnakatalysatoren gefUllt aind, in eln m 
Mantel tintergebracht lat, und wobel dlese RtShren durch die Offhun- 
g n in mind st ns in r p rforlert n Abschlrmplatt gefUhrt 
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werden, dl d r Unt rt Hung d 8 Mantellxm ran In mind stens 2 
AxiTgabezonen ftlr das W&rm abloltungsmedlxim dlent^ tind zwar aOy 
dafi ;) d d r durch dl perforl rt Abschlrmplatte hlndurchge*- 
fiihirte RShre nlcht dlrekt mlt der Abschlrmplatte In BerUhrung 
koomt, sondern zvrlschen Axifienflftche der Rtfhz^ und Innenkanta dar 
Offn\mg eln Abstand von 0,2 - 5 mm vorhanden Ist, 

13. Eln Raaktor nach Anspruch 14 » worln Jada dar Aufgabazonan 
fxir das WMrmeablelttingsmadlxim mlt alnar Umlaufalnrlchtung fUr 
das V&rmeableltungsmedliim ausgestattat Ist. 

16. Eln Reaktor nach Anspruch 15 » worln alne perforlarta Ab- 
schlrmplatte vorgesehen tind das Innare das Mantals In zwal Auf 
gabezonen fUr das WMrmeableltungsmadlum untairtellt Ist. 

17. Eln Reaktor nach Anspzoich 15, wobal dar Spalt zwlsohan Atifian- 
flache der RShren und Innenkanta dar Orftiung In dar parforlartan 
Abschlrmplatte zwlschen 0,3 tand 1 mm batrttgt, 

18. Eln Reaktor nach Anspruch 13, wobal rlngfttrmlga Rlppan naha 
an der Abschlrmplatte an die Rtfhr^n bafastlgt slnd ^md dar Au6an- 
durchmesser der Rlppen so bamassan 1st, daB er dan Spalt zwlachan 
Aufienf Ifiche der Rdhre und Innenkanta dar Offiiiing In dar parfo- 
rlerten Abschlrmplatte iibardackan kann, 

19 » Eln Reaktor nach Anspruch 18, wobal dla rlngfOrmlgan Rlppan 
gerade gefozmt slnd. 

20. Eln Reaktor nach Anspruch 18, wobal dla rlngftfmlgan Rlppen 
nur auf elner Selte dar Abschlrmplatte angeordnet slnd. 

21 . Eln Reaktor nach Anspruch 18, wobal die rlngfkmlgen Rlppen 
abwechselnd auf beldan Selten der Abschlrmplatte angeordnet slnd. 

22. Eln Reaktor nach Anspruch 18, wobel die rlngfttrmlgen Rlppen 

so angeordnet slnd, daB sle den Spalt zwlschen ROhre und Abschlrm- 
platte schrttg abwlLz*ts gerlchtet tiberdecken. 
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Di 8 Erflndung b zl ht aloh auf ein Varfahran sur katalytl- 
schen Dampfphaaenoxldatlon aowi auf Inan ntapraohandan Raak- 
tor* Ea handelt aloh inabaaond ra tun in Varf ahran zur katalytl« 
sohen Oxidation von Kohlanwaaaaratoffan in dar Oampf|>haaa untar 
Einsatz einea Faatbatt-Warmaauatauachraaktora mit Rbhranayatam. 
Die Erfindung baziaht aioh in ainzalnan auf ainan VHrmaauatauaoh- 
reaktor rait Rfihranayatam » dar ainan in ihn aingaaatztan Katalyaa- 
tor bel optimalan Raaktionabadingungan haltan \md %rzaugung 
von HalQpunktan (anomala ttrtlioha Ubarhitzung in dan Katalyaator-- 
schichten) bai dar axotharman, kaMytiaohan Dampfphaaanoxidation 
von Kohlanwaaaaratoffen ainaohrflnkan kann; dia Erfindung batrifft 
auBerdem die Varfahranaart in Varbindving mit diaaam Raaktor. 

Katalytiaohe Dampfphasanoxidationan varlaufan im allgamainan 
stark exotherm. Daher iat ea aehr wichtig» dia Raaktionatampa-- 
ratur in einem gewiasen Bereioh zu atauam und dia Bildung von 
Heiflpxmkten in den Reaktionazonen harabzuaatzan, vaa dan Faoh-* 
leuten groQe ffUhe maoht. Ea iat nicht mt5glioh» aina zufriadan- 
stellende Steuerung der katalytiaohan Raaktionatasparatxir an 
den Katalyaatoren einzig und allain durch dan glaiotamt&Bigan Um- 
lauf dea WMrmeableitungamadiuma in ainan Raaktor zu arzialani 
Heifipunkte treten daher hMufig auf und fUhran an baatiaatan 
Stellen des Reaktora zu ainar UbarsftBigan Oxidation » vor alias 
dann, wenn die Oxidationaraaktion in Stuf en arfolgan mvifiy un dia 
Ausgangsmaterialien in die Endprodukta unzuwandaln, vie atwa 
bei der Oxidation von Naphtalin odar 0-Zylol in PhtalaMiura- an-* 
hydrid, bei der Oxidation von Benzol » Butilan odar Butadian 
in Maleinaftureanhydrid , bai dar Oxydation von Propylan in Aoro«- 
lein Oder Acrylatture, bai dar Oxidation von Aathj*lan in AatlySan- 
oxid, bei der Aamoxidation von Propylan in Aorylnitril, bai dar 
Afflffloxidation von aromatiaohan Kohlamfaaaaratoffan via Toluol 
und Xylol in aromatiaoha Nitril^^ via Banzonitril, Fhtalonitril 
iind Mbnlichaa. Ala Folga varatMrki; aioh dia unarvUnachta Var- 
brennungaraaktion, vtthrand dia Auabauta an arvUnaohtan Produk- 
ten abnint. AuBerdem nimmt aufgrund der Tataachay daB dia 
Katalysatoren duroh daa Vorhandanaaln von Hai£|punktan atata Ort-* 
lioh hohen Temperaturan ausgaaatzt aind, ihra Labanadauar in dam 
betraff ndan Abacfanltt ab, vaa Nacht il mit aioh bringt. 
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V rschledene O genmaSnahm^n wurdan sur Ubarwindxmg dar g«num« 
ten Nachteil bal d r Dampfphasanoxldation argrlffan. Sine der 
bekanntest n M thoden besteht In der V rkleinerung des Duroh*- 
messers der katalysatorgefUllten Rtfhre, urn so die WMrmeablal- 
tiing Je Volumenelnhelt des Katalysators z\x erhtfhen, Dlesa 
Methode hat Jedoch Nttngel, well die Ansahl katalysatorgefUllter 
Rt5hren hOher wlrd und die FertlgungiAtosten des Reaktors stelgen, 
AuBerdem dauert das FUllen xmd Entleeren des Katalysators lange« 

Nach anderen, blsher vorgeschlagenen, besseren Methoden^ wlrd 
die Katalysatorschlcht dxiroh elne trttge Substanz verdUnnt, Oder 
- wle im veriiffentllchten xmd ungeprUften Japanlsohen Patent- 
antrag Nr. 85485/1973 orfengelegt - die Blldung von HelBpunkten 
durch elnen geschlossenen Hohlraxim enthaltenden zyllndrlsohen 
KBiper Vwrrlngert, der In die Mltte In den Quersohnltt 

einer katalysatorgefUllten Rtfhre elngefUhrt wlr*d, und zwar 
ganz Oder tellwelse In Axlalrlchtung der Rtthre, woduroh eln Raum 
entsteht, . wo slch keln Katalysator beflndet und keln 

Reaktlonsgemlsoh durohgdlssaen wlrd. Dlese Hethode 1st Jedooh In- 
sofem unzultLngllch, als die Kosten zwangslituflg urn den Prels 
des Im wesentllchen trMgen Materials stelgen. Eln welterer Nach- 
teil besteht darln, daB die RUokgewlnnung brauchbarer Metall- 
bestandtelle aus dem Katalysator, naohdem er verbraucht 1st und 
aus dem Reaktor entfemt wlrd, sehr mUhsam 1st \md den Vlrkungs- 
grad der RUckgewlnntmg schmKlert. 

Nach elnea weltex*en, wlrksaaen Verfahren wlrd der Tesperaturan- 
stleg der HelBpimkte unterdrUckt, Inden man die Aktlvlttt des 
Katalysators vom Elntrltt bis zua Austrltt aus der Reaktlonsrtth- 
re allffliuaich atelgert. Dieses Verfahren erfordert Jedoch aln- 
de-^stens zwel Katalysatorarten untersehledlloher AktlvltMt, und 
es ktfnnen kelne optlaalen ReaktlonstMiperaturen Air die Jewelll- 
gen» den elnzelaen Sohlchten aufgegebenen Katalyaatoren gewllhlt 
werden. Yenn dlese Katalysatoren unterschledllche Grade der Al- 
tersverlinderung In Ihrer katalytlschen AktlvltMt auTwelsen, 
wlrd die Steuerung und das Belbehalten der eptlnalen Reaktlons- 
teaperaturen waitarfaln ersohwert und ftilirt zwangslftuf Ig zu elner 
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g ring ren O^samtauabeute diaaor angaatrabten Produkt • 

Eln w It r a, wlrkaaa a V rfahran wlrd In dar Offanlagung d a 
US-Pa tenta Nr. 3 147 084 und in dar dautaohan VartSffantllohxing 
der Patantoffanlagung Mr. 2 513 405 vorgaatallt, wonaoh dar 
Mantel ainaa WMrmaauatauaohraaktora mlt Rtlhranayatam vollatttndlg 
durch elne Abachlrmplatta in zwai Aufgabazonan rUr Wttrmaablai- 
xxingamadium untartailt iat und die Raaktion ablttuft, wtthrand daa 
Vttrmeableitungamediuffl mit unterachiadliohan Tamperaturan in ;)ad r 
der beiden Zonen umlttuft. Bei dieaem Verfahren iat aa Jedoch a hr 
schwierig, bia zu mehreran Tauaend Reaktionartfhren duroh eine per- 
forierte Platte zu fUhren^ vie aie ala Abachirmplatta im Reaktor 
verwendet wird; auBerdem tritt an denjenigen Abachnittan zwiach n 
der perforierten Platte und den Reaktionartfhren , die von der 
WHrmeausdehnung der R(5hren betroffen werden, infolge dea Pulaie- 
rens dea Vttrmeableitungamediuffla Abrieb auf » der zu Korroaion und 
Zersterung fUhrt, weiui die Reaktionartthren und die perforierte 
Platte nicht aneinandergaacbMiast. aind Oder dar Dusrchmeaaar der 
ReaktionarChren nicht erweitert wurde. Mit der genannten Pertigung 
Bind Jedoch ratlhaame Arbeiten verbunden, etwa genaue Perforierung, 
SchweiBung und Purchmaaaererweiterung an aehreren tauaend Ab- 
achnitten, 

Daher iat ea daa Ziel dieaer Erfindung, ein beaaerea Verfahren 
der katalytiachen Oanpfphaaenoxidation und einen entaprechenden 
Reaktor bereitzuatellen. 

WeitereaZlA dieaer Erfindung iat die Bereitatellung einea V©rfah- 
rena zur katalirtiachen Da«pfjphaaanoxidationt wobei ein Katalyaator 
in optimalen Reaktionabedirvgungen gahalten wird aowie einea ant- 
aprechenden J^parata. 

Weiterea Ziel dar Erf indung iat die Bereitatallxmg einea Wttraa- 
auatauachraaktora ait ROhranayatemt der in der Lage iat, die Bil- 
dung von HaiBpunkten zu aenken, aowie einea Verfahrena zua Ein« 
aatz dieaea Raaktora. 
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Dl s Zi 1 d r Erflnduns lassen sioh duroh ttln Verfahron d«r 
katalytlBch n Dampfphas noxidatlon rreloh«n, su don folg«ndes 
seh6rt: Blnsatz eines Foatl>«tt>Wttrseau8tau8ohr«aktor8 ait Kant 1 
und RBhren, bel dea oln BUndel auA «ahlrel©h«n Rtfhren Bit mln- 
destens elner Art Oxidationskatalysator gefUllt xmd in •Inain Man- 
tel angeordnet wird vmd dlese Rtfhren duroh die Orftaungen mln- 
destens elner perforlerten Abachlrmplatte gefUhrt warden, ua d n 
Mantel In alndestena zwel Aufgabezonen fUr WMraeableltungaaedlua 
zu untertellen, und zwar ao, daB Jede der durch die perforiert 
Abschlnnplatte geltlhrte ROhre nlcht In dlrekte BerUhrung alt d r 
Abschiraplatte komrat; vielaehr liegt zwlschen der AiiBenfUche 
der RChren und der Innenkante der Ofltaungen eln Abatand von 0,2 
bis 5 aa, durch den das Elnsatzgas den Reaktorrtfhren zugefUhrt 
wird und die exotherae katalytlsche Daapfphasenoxldatlon ablUuft. 
wobel die Teaperaturen des Wttraeableltungsaedluas In belden 
Zonen, die voneinander durch die Abschiraplatte gatrennt slnd, 
so gesteuert werden, daB der Teaperaturunterschled zwlschen den 
Zonen in einea Berelch von 0 - 100© C gehalten \trd, 

Zur Erzielung elner hohen Ausbeute wurde In der Vergangenhelt 
eln verbesserter Reaktor fUr unterschiedliche Reaktlonsteapera- 
turen entsprechend den Reaktionsstufen vorgesteilt (verBffent- 
lichter, ungeprUfter Japanlscher Patentantrag Nr. 80473/1973). 
Allerdings geschieht die Teaperaturkontrolie nach der Beschrel- 
bung la Patentantrag 80473/1973 dergestalt, daB die Reaktlon 
langsaa durch die Anordnung elnes Steuereleaents la Ualaufsystem 
des Wanneableltungsaedluas ablfiuft; es 1st soalt schwlerlg, fast 
abgeschirmte ReaktionsteaperatuS'^^'zu schaffen, wle es bel vor- 
liegender Erflndung der Fall 1st. Bela vorgenannten Verfahren 
wird vielmehr die Schaffung von Reaktlonszonen verge schlagen, 
in denen die Warmeableltungsaedlen vollsttodlg voneinander ge- 
trennt slnd, ua auf diese Welse gegenelnander abgeschlrate Re- 
aktlonsteaperaturzonen zu schaffen. Es dtlrfte soalt klar seln, 
dafl slch die vorllegende Erflndung auf elnen elnfachen und wlrt- 
schaftlichen Reaktor neuartlger Beschaff enhelt bezleht und nlcht 
auf elnen herkdaallchen Reaktor. 
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Der Im Rahm n d • V rfahrena naoh dlesar Brflndung •pasiflktlex^a 
R akt r hat dan Yorzus, dafl a In Bauart alnfaoh iat, waa di 
Fertlgunc; varainfaoht und dla Fartlgtmgakoatan aankt. Auflardan 
besteht eln la wvlteren beaohrlebenaa Harkmal darln, dafi kalna 
wesentllohe WKraevarfomung auftrltt. Oar Binaats dlaaaa Raaktoraa 
zur katalytiachan Dampfphaaanoxldatlon arnttglloht dla Stauarung 
der Temperatur daa Wttraeablaltungaaadluffla In Baraloh dar Kataly- 
aatorachlcht, wo dla Wllrmeantwlcklung am stttrkatan lat, auf ain 
nledrlgerea Niveau ala die Temperatur daa WMrmeableltungamedluma 
In anderen Berelchen, woduroh die Vttrmeabgaba. an dan HelBpiinkten 
verrlngert wlrd. Hlerduroh kann die Umwandlungalelatiang dea In 
der nachfolgenden Zone zu oxldlerenden Elnaatzgaaaa Im weaent- 
lichen auf 100 geatelgert werden, waa dla optlmale Auanutztmg 
des Katalyaators erlaubt. Vor allem raduzlert der Elnaatz dea 
Reaktors nach dieaer Erflndung fUr die katalytlaohe Dampfphaaen- 
oxldatlon mlt In Sequenzen ablaufender Reaktlon jade nutzloaa 
Verbrennung, die durch Uberoxldatlon an den HelGpunkten harvor- 
gerufen wlrd, und garantlert aomlt elne htthere Auabeute an ar- 
wUnschten Produkten bel glelohzeltlger Stelgerung der Konzen- 
tratlon dea Auagangamaterlala Im Vergleloh zur herktfmmllohan 
katalytlachen Oampfphaaenreaktlon. Die Reaktlon, bel dar aa fUr 
Jede Reaktlonastufe verachledene Katalyaatoren und Raaktlona- 
temperaturen glbt tind bel der folgllch blsher zwel oder nehr 
Reaktoren erforderllch waren, kann duroh daa Verfahran nach 
dieser Erflndung In elnem elnzlgan Reaktor durohgefUhrt werden. 
Die Erflndung hat^uBerdem den Vorzvig, daB die Lebenadauar dea 
Katalyaatora In erateunllchem MaBe verlfingert wlrd. 

Die Erflndung lat am eheaten In Verblndung mlt den belgefUgten 
Zeichnvingen verstfindllch. Darauf 1st* 

Abb. 1 der Lfingaschnltt durch elnen Reaktor zur DurchfUhrung d r 
Reaktlonnach der Erflndimg; 

Abb. 2 der Querachnltt elnea Oetalla entlang der Gerade II-II 
von Abb. 1; 
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Abb. 3 d*r Qu rsohnltt inmm T«lla <!•■ Nont«g«abaohnltts d«r 

Abschirsplatt In ln«r welt r«n AuafUhrungsforB di 8«r Erf In- 

Abb. 4 der Quersohnitt elnes Telia daa Montagaabaohnltta der 
Abachlrnplatte In alner dritten Auaftlhrungafora dar Erflndungi 
luid 

Abb. ^ der Queraohnltt einea Telia dea Nontageabaohnltta der 
Abschlrmplatte In elner vlerten AuafUhrungaform der Erflndung. 

Abb. 1 zelgt daa Belaplel elnea Featbett-VMrmeauatauachreaktora 
(1) mlt Mantel und Rtthren, deaaen Mantel (2) In aelnem Innem 
zahlrelche (z.B. mehrere 100 bla mehrere 1000 Oder nehr) Reak- 
tionartfhren enth&lt, deren IXirohmeaaer etwa 5 - 50 mm betrHgt 
und die parallel zxir Achse dea Mantela (2) montiert alnd. Jade 
Reaktlon8r{5hre (3) let mlt Ihrem oberen und unteren Bnde ^ewella 
an elne Of fining In den ROhreniplatten (4) bzw. (5) montiert und 
hleran mlt Hllfe der Ourchmeaaerauadehnung und Schwel6ung be- 
festlgt. Am unteren Abachnltt der ReaktlonarUhren alnd eln 
Maachendrahtaleb (6) zvxa Schutz vor dem Herabf alien dea Kataly- 
sators aowle elne perforlerte Platte (7) durch Schwelfien Oder 
ahnlichea an den Mantel (2) befeatlgt. Der Mantel (2) lat oben 
und unten mlt elner oberen Kappe (8) bzw. unteren Kappe (9) 
veraehen, die durch SchwelBen Oder tthnllchea befeatlgt alnd. Daa 
Innere dea M«mtel8 (2) 1st In mlndeatens zwel Zonen (A und B) 
fUr daa Wfirmeableltungamedliim untertellt, \ind zwar duroh die Mon- 
tage mlndestena elner perforlerteh Platte (10) In der gewUnaohten 
Position; d\irch die (Jffhungen (11) der Platte warden die Reaktl- 
onarUhren (3) hlndurchgefUhrt. Wle auf Abb, 1 und 2 gezelgt 
wird, berUhrt die perforlerte Abschlrmplatte (10) die durch al 
hlndurchfUhrenden Reaktlonsrtfhren (3) nlcht dlrekt. Die Aufien- 
flfiche der Reaktlonsz<5hre (3) und die Innenkante der Offhungen 
(11) haben elnen Abatand von 0»2 bis 5 mm vonelnander. Das Vor- 
handenseln dleaea Abstands 1st wlchtlg. Wez*den d.le Reaktlbna- 
rShren (3) und die Abschlrmplatte (10) nOmllch geschlossen od r 
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ohn dazwlschenll gend Lack one* rdn t, koMMn dl RMiktlons- 
rtfhren (3) uad die Abaohlraplatt (10) in in*n un«r«Un«cht«n 
KoBtakt Biteinander, so dad zu Abri«t>«rsch«inunc«B irn—t 
hervorgeruren durch die VKraeverrorBung der ReaktionsrOhren (3) 
Oder der Abschiraplatte (10) inTolge dea TmBperaturunterschi da 
zwiachen den Zonen A und B Oder aber durch hJluTige Brwttraung 
Oder Abktlhlung in Reaktor. AuSerdem iat die Heratellung des 
Reaktors mtlhaan und teuer. Auf der andez*en Selte aber erachweren 
zu breite LUcken die TeBq>era-tur8teuerung, da die Mange dea alch 
zwischen den Zonen A und B bewegenden YMrmeablei-tungamediuma 
zuninat. Nach xinaeren Erfahrungen ist ein Abstand zwiaclien d r 
Auflenfiache der Reaktionardhre (3) und der Innenkante der Off nun- 
gen (11) in Abachimplatte (lo) zwiachen 0,2 und 5 am erford r- 
lich, bevorzugt Jedoch 0,3 - 1 hub, wodurch eine zufriedenatellen- 
de Temperaturateuerung ohne nennenawerte Ubergttnge dea Ylmeab- 
leitungsmediums zwiachen den Zonen A und Batfglich iat. 

Oaa warmeableitungameditiffl fUr den VIlrBeauatauach wird an die 
AuBenaoite (12) des ReaktionariShrenbUndela (Mantelaeite) i« 
Reaktor (l) herangefUhrt , urn die Reaktionataiiperatur in den R - 
aktionsreJhren konstant zu halten; das KediuB fUr den Wlxpeaus- 
tausch wird Uber eine Spiralpumpe oder Axial8troBpinBp9 (13 und 

14) von den Eintrittstfffnungen (15 und 16) sovie durch die 
ringfOrmigen Zuleitungen (17 und 18) in die Zona A bzv. B elhge- 
fUhrt. Danach wird es durch die Ringleitungen (19 und 20) aowie 
Uber die AuatrittsCffhungen (21 bzw. 22) entleert und den Vfira - 
austauschem (Oder Erwannungseinrichtungen) (25 und 26) zur 
KUhlung (oder Erw^nnung) zugefUhrt und danach vieder ia Ualauf 
gebracht . 

Das UmlaufVerfahren des VfirmeableitungsaediuMS iat in keiner V is 
auf die vorgenannte Art beschrfinkt. Palla der Teaperaturunter- 
schied zwischen den Zonen A tand B sehr groB ist, kann die Beibe- 
haltung und Steuerung der Reaktionsteinperatur erleichtert wer- 
den, indem man die seitlichen StrSiaungsrichtungen des VMme- 
ableitungsmedixims an der Abachirmplatte (10) einander angleicht. 
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iind zwar durch Elnl Itung des Wllrmeableltungsmedlums duroh 
Austrltt (22) In dl z n B, wogegen das Wttrmeableltungsmadlum 
von Elntritt (15) in dl Zon A gel It t wlrd. Ea iat auoh Bttg- 
licht elnen StrtSmungssteuermechanisiBus in ;)edem der Umlauf- 
systeme vorxusehen und aomit die Teaperatxirsteuerung in Jeder 
TeBperaturzone zu erleichtern; dabei kann eine der KUhleinrioh- 
tiingen (oder ErwUzmmgaeinrichtiir^n ) (23 xmd 20 eingeapart war- 
den, wetin vorher bekannt iat, ob der Ablauf in den Zonen A bsw.B 
exothenn (oder endotherm) iat, trenn die aich zwiachen den Zonen 
A iind B bevegende Henge Wfirmeableitungaffledium aowie die Umlauf- 
menge W&rmeableittingamedlum durch die Umlaufayateme der Pumpen 
(13 und 14) vorher bekannt aind. 

Man kann mehr ala eine Abachirmplatte (10) eihaetzen, falla eine 
strengere Cemperaturkontrolle fUr die Zonen A xand B erforderlieh 
ist. Hat der Reaktor einen groBen Durchmeaaer und aomit viele Ra- 
aktionsrShren, wlrd enpfohlen, die Strtfaungarichtung dea ¥ttn»e- 
ableltungsmedliims durch Prallplatten (27) zu tfndem xmd damit den 
Wlrkttngsgrad dea Ifftrmeauatauacha zu ateigem. 

Es wlrd mindeatena eine Katalyaatorenart in Grantilatform - etwa 
als KUgelchen, Pelleta oder unregelattdig - in die Reaktionartfhre 
(3) gegeben vond daa Einaatzgaa dem Reaktor (1) durch die Leitung 
(28) zugefUhrt; daa Gaa kommt alt dem Katalysator in der Reaktlona 
rChre (3) in BerUhrung und veranlaflt die Oxidationareaktion, Zwi- 
achen der Reaktionawttrme , die aich wtthrend der Reaktlon geblldet 
iiat, und dem VMrmeableltungamedivm flndet ein Auatauach atatt, 
wodurch die Katalyaatorachlcht auf elner vorfaer-bestiomten Tem- 
peratur gehalten wlrd. Daa Reaktionagemisch mlt den gewUnsohten 
Produkten wlrd durch die Leltung (29) dem Sammler, der RUckge- 
wlimung und den Relnlgungaatufen zugefUhrt. Bel den vorgcnaxmten 
Reaktlonastufen kann daa Auagangamaterlal von der anderen Selte 
durch Leltung (29) auf gegeben, durch die Reaktlonartfhre (3) und 
anachlleBend durch die Leltung (28) abgegeben warden. 

Abblldung 3 zelgt eine weltere AusTUhrungsart der Errindung, 

und zwar ale Sankrechtachnltt durch elnen Tell der Abachirmplatte 

- 10 - 

909G85/0102 



r 



- 10 - 



2830755 



(30) » wobei durch dl an die Reaktlonartfhr^n (33) b fastlgten 
rlngfOrmlg n Rlppen (34) k in nannanawartar Ubargang daa WHrma- 
abl Itxingaja dluma zwiaohan dan Zonan A tind B atattflndat. Sla 
lat so konatrulart, daB daa VMrnaablaltungamodlum Ubartz^tan 
kann, indam nan dan Abatand zwiachan dar AuBanwand dar Raaktlona- 
r6hre (33) und dar Innankanta dar Offnungan (31) in dar Abaohim- 
platte (30) auf 0,2 * 5 mm httlt. Daa Vorhandanaain diasaa Ab- 
stands ist wichtig, und falla Raaktionarfihra (33) und Abaohirm- 
platta (30) zxx atark gaganainandar abgaaohlosaan odar anainandar 
befastigt 8dLnd» garatan baida Taila in ainan xmarwUnaohtan Kon- 
takt mltainandar, und as tritt Abriab auf, wann dar Tamparatur- 
unterschiad zwischan dan Zonan A und B groB iat odar hMufig 
eine Erwarmung odar Abkilhlung im Raaktor atattfindat. AuBardam 
ist die Herstellung das Raaktora stUhaam. Auf dar andaran Saita 
ist as unntttig und nachtailig, ainan Ubairm&Big braiten Spalt 
vorzusehen. Da dar Abatand zwiaohan zwai banaohbartan Raaktiona* 
rbhren im gawbhnlichan RShranayatamraaktor auf 6 * 30 mm faat- 
gesetzt ist, wird dar Abatand zwiaohan Abaohirmplatta imd Ra- 
aktionsrtfhre dadurch zwanglliufig aingaaohrlLnkt. 

Die Rippe iat d^rgastalt an dia Raaktionertfhra bafaatigt, daB aia 
den ganannten Abatand Ubardackt, wia aua Abb. 3 harvorgaht. Dar 
Abstand zwisohen Rippa iind Abaohirmplatta iat auf 0,2 bia 5 wm 
festgasatzt, beyorzugt ;)adooh 0,3 bia 1 mm, woduroh kain nann ns- 
werter Ubergang daa Wttrmaablaitungamadiuma zwiaohan dan Zonan A 
und B stattfindat und dia Tamparatur fUr Jada dar baidan Raaktl- 
onstemperaturzonan ztifriadanatallahd gaatauart warden kann. 

Die Rippe kann parallel z\ar Abaohirmplatta odar abar ao an di 
ReaktionsrShre (43) bafaatigt warden, daB daa obaz^ Snda dar 
Rippe (44) nach Abb. 4 ntihar an dar Abaohirmplatta liagt. Dia 
Rippe (44) kann entweder Ubar odar untar dar Abaohlnqplatta (40) 
befeatigt warden, oder die Rippen (54) kOnnen, wia in Abb. 5 ge- 
zeigt, ao an die Reaktionartfhra (53) befeatigt warden, daB ml 
altemativ tlber bzw. unter der Abaohirmplatta (50) angeordnet 
aind. Der vorgehannta Abatand von 0,2 bia 5 mm, bavorzugt Jed oh 
0,3 bia 1 mm, wird bia zu einem gewiaaan Grad dturah die Art dea 
eingea tzten VMrm abl itungam diuma be influBt. . n « 
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Vlrd in stark viskos s Medlxioit %.B. Sohm Izaals (in d%r H«upt- 
each aus in m Oomiaoh von Kaliunnitrat und Natriumnitrit ba- 
st h nd) V rwend ist di Reaktionstamp ratiir hooht und dia 
Menga an durch dan Spalt Ubartratandan VMrmaablaitxmgamadiuma 
kann garing sain, auoh wann dar Abstand raoht brait iat. Bai 
dar Varwandiuig andaz^r Wttrmaablaitungamadian, atwa PhanylHthar 
(z.B. ••Dowtharm*) und Polyphanyl {z.h. ••Tharm S«), wird dagagan 
empfohlan, dan Abatand ain wanig angar zu wtthlan» und zwar auoh 
fUr eine Raaktionstamparatur, dia niadrigar iat als bai y^rw^n^ 
dung von Sohmalzsalzan* 

Nach diasar Erfindung kOnnan axifiar dam vorgenanntan Madium 
auch haiBas Ol, Naphtalin-Darivata (8.K. Ol), Quackailbar und 
filhnlichas varwandat wardan. 

Obwohl das Varfahran nach diasar Erfindung auf Jada axotharma, 
katalytischa Dampfphasanoxidation angawandt wardan kaxm» aignot 
as sich dannoch vor allam fUr dia katalytischa Oampfphasanoxi- 
dation von Kohlanwassarstoffen, ainsohl. varschiadanar Harstal«- 
lungsvarfiiran wias Oxidation von Naphtalin odar 0-Xylon in Phtal- 
sftiiraanhydridt Oxidation von Banzolt Butyl an odar Butadi an in 
MalainsMuraanhydrid, Oxidation von Propylan in Acrolain odar 
AcryMura odar Oxidation von Aathylan in Aathylanoxidp Aausoxidati- 
on von Propylan in Aczylnitril, Oxidation von laobutylan in 
Mathacrolain odar Mathacrylsttura, Asuioxidation von laobutylan 
in Mathacrylnitril, Ammoxidation aromatiachar Kohlanvaaaar- 
atoffa via Toluol und Xylol in aromatiaoha Nitrila wia Banzo- 
nitril und Fhtalonitril , Oxidation von Naphtalin in Naphto-^ 
chinon und Oxidation von Anthrazan in Anthrachlnon. Bai diaaan 
Raaktlonan wardan dia Kohlanwaaaaratoffa und dar Molakularaauar-- 
atoff - falla arrordarlich, naban ainaai Trtggaa - dmm Raaktor 
zugaftOurt und in daa gawUnachta Produkt oxidiart. 

Oia katalytlacha OaMpfphaaanoxidation llkBt aich aomit auBarordant- 
lich laicht Bit daa nach tM^mmr Erfindung apazif iziartan Raakt r 
durchfUhran. Wia baralts arwtthnt, atalltan vir aufgrund unaarar 
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Erfahrung n f at, doB d r nach dl s r Erflndung d finlart 
Reaktor slch nicht nur bastena sur Duz^hfUhrung d r Oxidation In 
Sequ nzen Ignet, aond rn da6 In bla maximal 100^0 batragender 
Temperaturunterachled zwlschan dam Vttrmaablaltungamadlum In J d r 
einzelnen Zone alngeetellt werden kann. Dar Temparatunmter8chl<9d 
zwlschen dem W&rmeablaltungamedlum In dan elnzalnan Zonan batrfigt 
also zwlschen 0 - 100^ C, bavorzugt abar 0 - 80® C, Was die Not- 
wendlgkelt des vorgenannten Temperaturuntarachlads von O® C anb - 
langt, so glbt ea den Fall, daB zwal odar mahr nachalnander ab- 
laufende Reaktlonan, deren ReaktlonswMrma Javalla aahr unter^ 
schledlich 1st, sehr gut bel fast Identlscher Tempera tiir ablau- 
fen kSnnen^ Indem man ledlgllch die Durchf lufilalstungen der Warme* 
ableltxmgsmedlen In Jeder einzelnen Zone dea Raaktora nach dl - 
ser Erflndung steuert. Dies bedeutet femer, da6 zu Baglnn der 
Reaktion - selbst dann, wenn mehrere 'zlg Grad Celsius Temparatur- 
unterschled erforderllch slnd - die Aktlvltttt des Katalyaatbrs 
slch Im Laufe der Zelt allmfihllch varMndert und der Teaparatxir- 
unterschled zwlschen den belden Zonen abnlmmt, bis dafi as achll 0* 
llch manchmal zu elner Umkehrung kommt* 

Bel der Erzeugung von Phtalsftureanhydrld aus 0-Xylol odar Naphta* 
lln ztiffl Belaplei, wo zwel Reaktlonstemperaturzonen A und B anga* 
wendet werden, wlrd eln* Tempera tur zwlschan 300 und 400® C In 
der ersten Stufe und elne Temperatur zwlschan 350 \md 450® C Ih 
der nachfolgenden Stufe angawandt, so daB dar Temperaturunter- 
achled zwlschen 30 und 60® C gehaltan werden mufi, aofexii elh 
Katalysator der glelchen Zuaammansetzung verwendet wlrti. Dlasar 
Forderung kann lelcht antaprochen warden. Bel dar Oxidation von 
Benzol, Butylen oder Butadlen In MalelnsHxiraanhydrld batrtlgt - bel 
zwel ReaktlonstemperaturzoiAan A und B - die Temperatur dar ersten 
Stufe 320 - 4O0® C und dlejenlge der nachfolgenden Stufa 350 - 
450® C; der Temperaturuntarschled muB zwlschen 20 und 50® C ge- 
haltan warden. Auch dleaer Forderung kann ohne welteres ent- 
sprochen werden. 
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Zufrledenst 11 Eid Erg bnisse lassen sloh auoh ex*zi«l«n, w«im 
das V rfahr n nach dlea r Erflndiing mit swel odar nahr varaohla- 
d nartig zusama ngeaatztan Katalyaatoran ablHuft, da dann dla 
Reaktlon bei Reaktlonatemparaturan ablauf an kann, dia dam Var- 
halten der elnzelnan Katalyaatoran baaaar angapaBt alnd. 

Charakteristischer fUr dlaaa Erflndxmg let dia Paatatalluagt daB 
das Verfaliran nach dar Erfindung auoh fUr dla katalytiaoha Fha- 
senoxidation gaaignat lat, r.B. fUr aina voraufgehanda Oxidation 
von Propylen la Aaolaln und alne nachfolgenda Oxidation von 
Aci?oieln In AcrylaMure, wobel dla Roaktlonatomparatur in (Jadar 
der Reaktlonazonan urn 50 bis 100° C auaalnandarliagan kann. 

Beispiel 1: 

0-Xylol wurde katalytlsch durch Luft In dor Dampfphaaa in Phtal- 
saureanhydrld oxldlart, und zwar In elnam vertikalan Rtfhranayataa 
reaktor nach' Abb. 1, in dem 24 Stahlrtfhran von 4 m LMnga, 25,0 Ba 
llchtaa Durchfflesaer und 29,0 mm AuBendurchmaaaar montiort slndi 
elne Abschlrmplatte 1st in halbar Htthe das Raaktora montiart, 
und der Abstand zwlschen dan dxirch die Abschlrmplatte gafUhrtan 
ReaktionsrShren und der Abschlrmplatte wurde auf atwa 0,6 mm ain- 
gestellt. Der bel dleser Oxldatlonsreaktlon var«randeta Katalyaat r 
wurde In Oberelnstimmting mit der Besohreibung des Baiapiall im 
US-Patent 3 926 846 hergestellt und hatte folgande Zuaamman- 
setzung: Y^O^ : TlOg = 2,1 : 97,9 auf Gewichtsbasis bzw. auf 
der Basis des Gesamtgewlchts von VgO^ und TlOg? 0,49 Gawichta- 
prozent ^z^^* 0,146 Gewlchtsprozent KgO und 0,25 Ga- 
wichtsprozent - NbgO^. Die Porositttt das Katalysatora wurde 
durch eln Quecksllberporoslmeter gemesaen, und das Porenvoluman 
der Rarendurchmesser von 0, 10 - 0,45 Micron batrug 86 % das ga- 
samten Porenvoliimens mit Durchmessem unter 10 Mikron. 

Der auf dlese Velse hergestellte Katalyaator wurde mit 1.500 cm^ 
Je ReaktlonsrBhre aufgegeban, d6 daB sloh aina 3 m dlcke Kataly- 
satorschicht argab, wovon 1 m der Geaamtachicht slch in der 
Temperaturzone der ersten Stufe (A) und die restlichen 2 m slch 
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In d r T mperaturaone dmr smiten Stuf« (B) b«fand«n, 

YMhrend dor ersten Raaktionastufe wurde dim SohM^lcsmlstospera- 
tur an der Mantalaelte das Reaktors auf 355^ C In Taaparaturzona 
A bzw« auf 375^ C In TaBperaturzone B gahaltani dia Roaktlon ba- 
gann bal alnar Konzantratlon von 20 (1) Luft/O-Xylol (g) imd 
ainer Raumgaachwindigkalt (S.V.) von 4.000 Stundan . Dia 

Reaktlon wurda anaohllaBand ain Jahr lang fortgaaatst, wobal dia 
Tamjeratur In baldan Tamparaturzonan A und B gastauart wurda, ao 
daB alch alna optlmala Auabauta an Phtalalluraanhydrld argab* 
Die Ergabniaaa vardan din Taf^l 1 gazaigt, Dort lat dia Auabauta 
an PhtalsMuraanhydrld In Gawlchtsprozant^-Baala das alngasatztan 
0-Xylols ausgedx*Uckt • Die Gaakonzantratlon (O.C) bazlaht aloh 
auf die Konzantratlon Luft (l)/0-Xylol (g), 

Tafal 1 



Abgelaufene 
Zeit 


Reaktlonatem- 
pa^atur 

A B 


Raumge- 
aohwln- 
digkalt . 

(Sttmda"^ ) 


Oaakon- 
zexitra- 
tlon 

(1/e) 


Auabauta an 
Fhtalattura- 
anhydrld 
(Qaw.-^) 


zu Beglnn 


355 


375 


4.000 


20 


115,3 


nach 3 Monsten 


355 


375 


4.000 


20 


115,0 


nach 6 Mcnaten 


357 


375 


4.000 


20 


114,5 


nach 12 Monaten 


359 


375 


4.000 


20 


114,1 



Vergleichendes fieiaplal 1i 

Die Reaktlon wurda tlber 12 Monata aufrechtarhalten, wobal dar 
gleiche Katalyaator wia In Balsplel 1 \md dia glaloha Raaktor- 
grSBe wie in Beispiel 1, ohne Abachlrmplatta, alngasatzt wurdan, 
so daB nur eine einzige Temparaturzona vorhandan \mr, Dia Raaktl- 
onsbedingungen xmd die Ergebnisse warden in Tafal 2 aufgafttort. 
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Abg«laufen Z«lt 



zu Beginn 
nach 3 Monaten 
naoh 6 Monaten 
nach 12 Monaten 



Reaktionat ■> RauBge- 
p ratur, C aohwln- 
dlgk it . 
■ (Stunde"^ ) 



370 
375 
381 
390 



4.000 
4.000 
4.000 
4.000 



Qaakon- 
santra- 

tion 

20 
20 
20 
20 



Ausb«ut« an 
Fhtalstturft- 
anhydrld 

112,8 
112,1 
110,4 
105,9 



Belsplel 2: 

Die Reaktlon erstreckte aloh Uber 12 Monate. Man aatzte den 
glelchen Katalysator und den glelchen Reaktor wle fUr Beiaplel 1 
ein und erhtthte die Gaskonzentratlon auf 16 (1) Luft/O-Xylol (g). 
Die Reaktionsbedlngungen sowle die Ergebnlsae werden in Tafel 3 
gezelgt. 



Tafel 3 

Abgelaufene Zelt Reaktionstem- Raumge- 

peratur, achwin- 



Qaakon- Ausbeute an 
zentra- Phtalstture- 





A 


B 


dlgkelt 
(Stunde" 


i tlon 


anhydrld 
(Oey,-?<) 


zu Beginn 


360 


380 


4.000 


16 


114,5 


nach 3 Monaten 


363 


380 


4.000 


16 


113,9 


nach 6 Monaten 


365 


383 


4.000 


16 


113,5 


nach 12 Monaten 


368 


389 


4.000 


16 


113,0 



Vergleichendes Bei spiel 2: ^ 
Die Reaktlon erstreckte sich Uber dx^i Monate, wobei die Oaakon- 
zentratlon in: vergleichenden Beispiel 1 auf 16 (1) Luft/O-Xylol 
(g) erh5ht wurde. Die Reaktionsbedlngungen sowle die Ergebnisse 
gehen aus Tafel 4 horvor. 



Abgelaufene Zelt 



zu Beginn 
nach 3 Monaten 



Reaktlonstexn- Raumge- 
peratur, <^C schvln- 



380 
407 



Tafel 4 

Gaskon- Ausbeute an 

zentra- PhtalsMure- 

digkelt ^ tlon anhydrld 

(Stunde"^) (1/g) (Qewa-90 

4e000 16 104,1 

4.000 16 97,7 
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3el8pl 1 3s 

Phtalflttureanhydrld wurde naoh dea V rf«hr«n des Belspiels 1 xmd 
unter Elnaatz von zwei Katalysatorart n ersau^. Die Kataly- 
aatoren wuxnlan nach den Beschrelbungen von Belaplel 1 dea US- 
Patenta 4 046 780 hergestellt. Der Katalyaator fUr die erate Stufe 
wurde alt einer katalytlach aktlven Substanz f olgender Zueammen- 
eetzvmg hergestellt: 

^2°5 • ^^°2 * N^2°5 * ^2^5 * * *^*^2^ » 2 x 98 x 0,25 x 1,02: 

0,15 X 0,1 (Gewichtabasla). Die Porenvertellung dea Katalysators 
wurde durch ein • Queokailber-Poroalmeter gemessen. Daa Porenvo- 
lumen der Porendurchmeaaer von 0,15 bla 0,45 Mikron belief sich 
auf 88 % dee geaamten Porenvolumena der Poren mlt elnem Ourch- 
messer unter 10 Mikron; dies wird im weiteren ala 88 % Porenvo- 
Iximen von 0,15 - 0,45 Mikron bezelohnet. Der Katalyeator wurde 
in der ersten Stufe eingesetzt* 

Dann wurde ein weiterer Katalyaator fUr die nachTolgende Stufe 
mlt einer katalytlach aktlven Substanz folgender Zuaammenaetzung 
hergestelltx 

VgO^ X TlOg X NbgOj : PgO^ : KgO : NagO = 2 x 98 : 0,25 X 1,3 : 
0,15 X 0,1 (Gewichtagrundlage); 87 % dea Porenvoluuaena betrug 
0,15 - 0,45 Mikron. 

Dlese Katalysatoren wurden in die Reaktlonartfhren dea gleichen 
Reaktors wie in Beispiel 1 wie folgt eingeaetztx der Katalyaator 
der zweiten Stufe wurde auf 1 , 5 m LKnge in der Tenperatuneone 3 
und der Katalyaator der eraten Stufe auf 1,5 m LMnge in der 
Temperaturzone A eingeaetzt. Dann lief ^ die Reaktlon ab. 
Die Reaktionabedlngungen und Ergebniaae gehen aua Tafel 5 hervor. 

Tafel 5 

Abgelaufene Zeit Reaktionatem- Raumge* Gaakon- Auabeute an 

peratur, <>€ achwln- zentra- FhtalaMtu?e- 





A 


B 


dlgkelt ^ 
(Stunde"^ ) 


tlon 

(Vk) 


anhydrld 


zu Beglnn 


360 


375 


3.500 


16,6 


117,2 


nach 3 Monatan 


365 


375 


3.500 


16,6 


117,0 


nach 6 Monatan 


370 


375 


3.500 


16,6 


116,9 
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Belspl 1 4: 

Maleinsfiureanhydrld wuxxle au3 Benzol Im glelohen Reaktor wi naoh 
Beispiel 1 rz ugt« Der ftir dl se Oxidation ingeaetzte Kataly- 
sator %mrde nach den Beschreibungen von Beiapiel 1 im US-Patent 
4 036 780 hergestellt. Der entaprechende Katalyaator beatand 
aus einer katalytiach aktiven Subatanz folgender Zuaammenaetzungi 
VgO^ : MoOj : PgO^ : NagO «1 10,40:0,015x0,06 (Molekular- 
ve3?haitnia). 

Dieaer Katalyaator wurde mit 1.500 cm^ Je Reaktionartfhre aufge- 
geben, so dafl aich eine Katalyaatorachicht von 3 m ergab. 



wahrend der ersten Reaktionsphaae wurde die Temperatur dLn ' - 
Tempera ttir zone A auf 345^ C imd in Temperaturzbne B avif 370^ C 
gehalten; die Reaktion begann bei einer Gaakonzentration von 22 
(1) Luft/Benzol (g) xind bei einer Raximgeachwindigkeit von 2,500 
Stunde"^ (NTP) . Die Reaktion wurde liber 12 Nonate fortgeaetzt, 
wobei die Temperatxiren in den Zonen A und B geateuert wurden, ao 
daB aich eine optimale Auabeute an Maleina^xireanhydrid ergab* 
Die Ergebniaae aind in Tafel 6 attfgefttturt. 



Tafel 6 



Abgelaufene Zeit 



zu Beginn 
nach 3 Monaten 
nach 6 Monaten 
nach 12 Monaten 



ReaJctionatem- Rauage* 
peratur, 



345 
347 
350 
355 



B 



370 
370 
372 
375 



Oaakon«- 
achwin- zentra-- 
digkeit ^ tion 
(S?unde'^) g/g) 



2.500 
2.500 
2.500 
2.500 



22 
22 
22 
22 



Auabeute an 

Maleinallux*e«- 

anhydrid 

94,2 
92,8 
93 »0 
92,7 



Vergleichendea Beiapiel 3: 

Die Reaktion wurde mit dem gleichen Katalyaator wie in Beiapiel 4 
und Biit einem Reaktor gleicher OrOBe wie in Beiapiel 4 durohge- 
fUhjrt, worin keine Abachirmplatte montiert war, ao da6 mm eine 
einzige Teiq>eratuz*zone unter den Reaktionabedingungen nach 
Tafel 7 gab. Die Ergebniaae gehen aua Tafel 7 hervor. 
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Taf«l 7 



Abgelaux n Z it 


ReaktlonBtem** 
p ratur, 


•ohwui- 
dlgk it 
(Stund*' 


G*tkon- 
z«ntra- 

^ tion 


AUSDOUttt CLn 

ltal«ina(lur« 

•nhydrid 


zu Beglnn 


370 


2.500 


22 


93,2 


nach 3 Monaten 


378 


2.500 


21 


90,0 


nach 6 Monaten 


385 


2.500 


22 


85,3 


nach 12 Monaten 


390 


2.500 


22 


81,7 



Belsplel 5: 

Acrylsfittre wurde durch Oxidation von Pz^pylen im glelohen Reaktor 
wle flir Belsplel 1 hergeatellt, mit der Auanah]ne» da6 die LUnge 
elnes Reaktlonarohrs 6 m betrug. Ala Katalyaatoren vu3?den ein<- 
gesetzt: eln Katalyaator fUr die erate Stufe £ur Erseugung von 
Acrolein aus Propylene hergeatellt nach den Beachreibiingen in 
Belsplel 1 dee US*Patents 3 825 600 » axifierden ein Katalyaator dTUr 
die zweite Stufe zur Oxidation dea Aoroleiu in AorylaMure, her- 
geatellt nach den Beachr^ibungen in Beiapiel 1 von US-Patent 
3 833 649. Der Katalyaator der eraten StuXe war ein Oxidationa- 
katalyaator, der atiBer Saueratoff folgendea enthielti Co^Fe^ 
Bl-jWgMo^QSl^^jjKQ^Qg im AtoBverhilltniai der Katalyaator der 
zwelten Stufe war ein auf einea Trllger auTgebrachter Oxidationa« 
katalyaator mit folgender Metallzuaanaenaetzungi Mo^oVa ^CUo o 

^^0,6*2,4* 

Zxin&chat wurde der Katalyaator der zwelten Stufe alt 1.250 cm^ 
Je ReaktlonarOhre in die Teaperaturzone B auTgegeben, ao dafi aioh 
elne SchlchthOhe von 2,5 a bildete. Danach wurde 250 oa^ kugel- 
fSraigea Alundxia auT 5 aa Ourchaeaaer ztir AbkUhl\mg dea Reaktiona- 
gaaes dazugeruilt, und zwar ao, daB die Oberkante ait der Bbene 
der Abachiraplatte abachloB* Danach wurde der Katalyaator der 
eraten Stufe darUbergefUllt^ ao daB aich eine Schicht von 2»4 a 
Lttnge ergab. Uber den Katalyaator der eraten Stufe wurde ein 
Gaagemiach alt einer Reaktionagaazuaaaaenaetzung von 7,0 Vol-}( 
Propylen, 12,6 Vol.-Ji Saueratoff, 10,0 Daapf und der Reat 

in hauptaftchlich Stickatoff enthaltendea Trttggaa geleitet, und 
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Bwair alt •in9r R«uBt«tohwin4i^«it (flf«yv) Vea;^?^^^^^^^ 

(MTP). UL RMktloa wrd« ' •lBflcjL*it«t uaA di«i^^iiR|# 

d«s Anf nf ■tadiuai d«r RMktloa. la d«r TMip«nk^^i^Miivl^^^ 

320 C und in d»r TMQMrttturtoae; B aut ^SS^'^C/fMi^^ 

R««lctioa «urd« ttb*r 12 Montit* fortfiMtst uad dl<i Ti^j^ri^twp^i^^ 

b«id«n T«ap«r«tur«oii«nt A uad B| so f«ittu9rt| dad <U« opIsiaiiXf 

Ausb«ut« an Aorylsdur* •raivXt «urd«, JiL% Brff«b«aiB«« g«hta aut 

Taf«l 8 harvor. 



Abg«lauf«n« Z«it R«aktloa«t«a<- 

paratur, o q 



su Baglan 
naoh 3 Monatan 
naoh 6 Monatan 
naoh 12 Monatan 



RauBga- 
gaionwln- 
digkalt 
4m ■ 
arataa 
Katalxaator 



Oaakon- 
lantra- 

tlon 
(Nolaku- 



Auabauta an 

AonrlilLura 
.onaliiaB 



320 
320 
320 
320 



255 
260 
266 
270 



1.350 
1.350 
1.550 
1.350 



7 
7 
7 
7 



e6i5 
86,9 
87»5 
•0 



IB' 



■'r-'-'O-^'^ B.^?^^'!' 'r- v 
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VERF^ 




IZUR KATALYTISCHKM DAMPFPHi^ 
MIT ENTSPRECHBHDBW REACTOR 




2USAMMBNFASSUNQ PER OFPBKLBQUNQ 

Verfa'aren zur katalytisohen Daapfphaaanoxldatlon, tmtar Eln- 
8atz elnes Festbett-Wttrmeauatausohx^eaktors alt Mantel, in dem 
ein aua zahlrelchen Rtfhren baatehandea RKhranbUndal - mit we* 
nlfstena einer Art Oxldatlonakatalyaator gefUllt - in einem 
Mantel angeordnet iat.. Dieae Rtthren verden dviroh die Offkiungen 
gdfUhrt, die in wenigatena einer x>erforierten Abachirmplatte 
eingelaaaen aind, durch die daa Innere dea Mantela in mindeatens 
zwei Aufgabezonen fUr daa WfiLrmeableitungaaediun dergeatalt ge- 
teilt iat, daB die einzelnen, durch die perforierte Abachirm- 
platte gefUhrten Rtfhren nicht direkt mit der Platte in BerUhrung 
kommen, aondem die Aufienwandung der ROhre und die Innenkante 
der OfAiiuig einen Abatand von 0,2 bia 5 mm zueinander haben. 
Durch daa Verfahren wind den Reaktorr^hren Einaatzgaa zugefUhrt, 
wobei die exotherme, katalytiache Dampfphaaenoxidation ablttuft 
xmd die Temperaturen tilr daa Vttrmeableitungamediua in Jeder der 
Zonen ao geateuert wird, daB der Temperaturunterachied zwiachen 
den beiden Zonen zwiachen 0 und 100^ C gehalten werden kann* 
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